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磁気ヘッド材料として用いられている FeNi:5 nm/CoFeB:3 nm/FeNi:10 nm 多層薄膜の深さ方向組成分布を調

べるために，極低角度入射イオンビームを用いたオージェ深さ方向分析によりイオン加速電圧 0.5 kV および

3.0 kV のスパッタ条件で分析を行った．その結果，イオン加速電圧 0.5 kV では多層薄膜の設計通りの構造を

反映した対称的な B のオージェデプスプロファイルが得られることがわかった．イオン加速電圧 3.0 kV のデ

プスプロファイルは，イオン加速電圧 0.5 kV のそれに比べて深さ分解能は劣るが，多層薄膜の構造を短時間

で評価できた．一方，アトムプローブ・トモグラフィーにより同試料を測定した結果，一次元濃度プロファイ

ルは多層薄膜の対称的な構造と異なる非対称なアーティファクト構造が見られることがわかった． 
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We investigated the Auger depth profiling analysis for a magnetic head material of FeNi:5 nm/CoFeB:3 nm/FeNi:10 

nm by the glancing-angle Ar ion beam sputtering method at an incident angle of 7 degree from the sample surface. In 

consequence, Ar ion acceleration voltage of 0.5 kV provided a depth profile result with a higher depth resolution, which 

represented a symmetrical structure of B with sharper interfaces as high as it can be evaluated quantitatively. In 

additional, Ar ion acceleration voltage of 3.0 kV also provided a similar symmetry structure of B in a shorter acquisition 

time. However, its depth resolution was lower than 0.5 kV. In contrast, as a result of measuring the same sample by atom 

probe tomography, one-dimensional concentration profile of B was artificially asymmetrical. 
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1. はじめに 

極低角度入射イオンビームを用いたオージェ深さ

方向分析は，半球型電子分光器（ Concentric 

Hemispherical Analyzer :CHA）を搭載したオージェ電

子分光装置において高傾斜試料ホルダーを利用する

ことで，電子ビームおよびイオンビームの両者を試

料表面から数度の非常に浅い角度で入射する計測法

である[1]．この計測法は，フラットホルダーを用

いる一般的なオージェ深さ方向分析に比べて，高感

度，高深さ分解能の計測を実現できるため，極薄膜，

多層薄膜など積層構造の深さ方向組成分布の評価に

極めて有用な手法である[2]． 

本検討では，磁気ヘッド材料として用いられてい

る FeNi/CoFeB/FeNi 多層薄膜の深さ方向組成分布を

調べるために本計測法により分析を行った．この材

料は，数 nm の薄膜が積層された多層構造を有する

ため[3]，一般には，サブナノメーターの分解能で

分析可能な３次元アトムプローブ（3DAP）別称アト

ムプローブ・トモグラフィ(APT)により評価される

ことが多い．APTは，針状加工した試料表面から電

界蒸発によりイオン化される原子の質量と位置の情

報を連続的に検出して，原子レベルの分解能で３次

元的に元素分布を検知できる優れた分析法である

[4-5]． 

APTでは，試料を針状加工する際，観察したい領

域を針先端部に位置合わせをして加工する試料作製

技術が求められる[6]．また，APT により多層薄膜

を分析する場合，高い電界蒸発の臨界値をもつ元素

ほど遅れて検出される傾向があり，このアーティフ

ァクトに注意を払ったデータ解析が重要である[7]．

一方，極低角度入射ビームを用いたオージェ深さ方

向分析では，一般に試料の前処理は多層薄膜試料を

ホルダーにセットできる数 mm〜数 cmの大きさに

カットするのみの簡便なものである．また，得られ

るデプスプロファイルは深さ分解能に優れており，

界面におけるマトリックス効果[8]の影響が小さい

ことから，多層薄膜の構造を反映したデプスプロフ

ァイルが得やすいなど，実用的に用いる上で有用な

手法である．そこで，極低角度入射ビームオージェ

深さ方向分析により高深さ分解能での測定が期待で

きる低イオン加速電圧 0.5 kVと速いスパッタリング

レートで分析時間の短縮が期待できる高イオン加速

電圧 3.0 kV のスパッタ条件で FeNi: 5 nm/CoFeB: 

3 nm/FeNi: 10 nm 多層薄膜の分析を行った．それら

の結果と APT を比較することにより，本計測法の

有用性について検討した結果を報告する． 

 

2. 実験 

2.1 試料   

検討に用いた試料はマグネトロンスパッタ法[9]

により Si 基板上に成膜された FeNi: 5 nm/CoFeB:

3 nm/FeNi: 10 nm 多層薄膜である．この試料につい

てBの拡散を起こすため，200 ℃～250 ℃で１時間

アニール処理を行った．そして，アニール処理無し，

アニール処理有りの両試料について深さ方向分析を

行った． 

オージェ深さ方向分析については，これらの試料

を約 5 mm × 8 mm の大きさにカットし，それを

85°高傾斜試料ホルダーにセットして測定を行っ

た． 

また，APT 用の試料は，集束イオンビーム（FIB）

加工装置（HITACHI FB2100A）を用いて楔形の試料

片をサンプリングし，APT測定用のマイクロポスト

上に FIBデポジションを用いて固定した．その後，

  
Fig. 1. Photographs of the 85° inclined specimen holder set on the stage at different azimuthal angles. 

(a) The holder faces to the CHA side and (b) The holder is rotated by 35° from the CHA side. 

This figure is reprinted from reference [10] Fig. 2. (color online) 
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真上から円環状のパターンを用いて FIB ミリングを

行い,先端径 60 nm 以下の針状に加工した． 

 

2.2 測定条件 

2.2.1 極低角度入射ビームを用いたオージェ深さ方

向分析 

測定に用いた装置は CHA 電子分光器を搭載した

日本電子製オージェマイクロプローブ JAMP-9500F

である．そして，Fig. 1 は装置の試料ステージに

85°高傾斜試料ホルダーをセットした状態を示し，

Fig. 1(a)は試料の測定面が CHA電子分光器側を向い

た位置，Fig. 1(b)は Fig. 1(a)を反時計方向に 35°回

転させた位置である．Fig. 1(b)のイオン入射角度は

試料表面から 7°に相当し，この位置で測定を行っ

た[10]． 

イオンスパッタリング条件は，イオン種は Ar，

イオン加速電圧は 0.5 kVおよび 3.0 kV，イオン入射

角度は試料表面から 7°である．オージェピーク測

定時の一次電子線加速電圧は 10 kV，入射角度は試

料表面から 5°，ビーム電流は約 10〜30 nA，ビー

ム径は約 1 mφである．測定したオージェピーク

は B KLL(179 eV)，O KLL(505 eV)，Fe LMM(703 

eV)，Co LMM(775 eV)，Ni LMM(848 eV)，Si KLL

(1619 eV)である．いずれも Constant Retarding Ratio 

(CRR)モードで EN(E)スペクトル（積分スペクトル）

を測定し，その際のエネルギー分解能は 0.5%であ

る． 

デプスプロファイルは，積分スペクトルを 7 点数

値微分し，微分ピークの最大強度と最小強度の差か

らオージェ信号強度を算出し，その信号強度をスパ

ッタリング時間に対してプロットすることにより求

めた．なお，Co LMM(775 eV)オージェピークは，

Ni LMM(775 eV)オージェピークと近接している．

そのため，多層薄膜の中心付近で得られたスペクト

ルを標準スペクトルとして非線形最小二乗法により

ピーク分離を行い[11]，ピーク分離後の微分スペク

トルから Co のデプスプロファイルを求めた． 

深さ分解能は，FeNi: 5 nm と CoFeB: 3 nm の界面

において Co LMM デプスプロファイルのオージェ

ピーク強度が 0%から 100%（最大強度を 100%とし

た）に入れ替わったときの 16%強度から 84%強度の

幅をスパッタリング時間（min）で読み取った．ま

た，FeNi:10 nmとSi基板との界面までのスパッタリ

ング時間（min）を読み取り，その時間で多層薄膜

全体の厚さ 18 nmを除することにより多層薄膜の平

均スパッタリングレートを求めた．この値を用いて，

スパッタリング時間（min）で読み取った 16%強度

から 84%強度の幅を厚さ（nm）へ換算し，深さ分解

能の値（nm）とした． 

 

2.2.2 アトムプローブ・トモグラフィ 

測定に用いた装置は，CAMECA LEAP 3000HR で

ある．電界蒸発を補助するレーザーには Green レー

ザー（波長：532 nm）を使用し，レーザーパワー0.4 

nJ，パルス周波数 200 kHz，蒸発速度 0.2〜0.4%/pulse,

試料温度 35 K とした． 

 

3. 結果および考察 

3.1 極低角度入射ビームを用いたオージェ深さ方向

分析による測定結果 

Fig.2 (a)はアニール処理無しの試料をイオン加速

電圧 0.5 kVのスパッタリング条件で測定したときの

オージェデプスプロファイルである．Fig.2 (a)が示

すように，B の分布は，CoFeB 層の中心部で濃度が

高く対称的なプロファイルで Co と酷似した分布を

している．そして，CoFeB 層以外の層および

FeNi:10 nm 層と Si 基板の界面において B は検出さ

れず，設計通りの積層構造を反映したデプスプロフ

ァイルが得られた．また，最大強度を 100%強度と

して Co LMM デプスプロファイルから読み取った

深さ分解能は 1.9 nm であった．Fig. 2(b)はアニール

処理有りの試料をイオン加速電圧 0.5 kVのスパッタ

リング条件で測定したときのオージェデプスプロフ

ァイルである．Fig. 2(b)が示すように，B は FeNi: 

5 nm 層から Si 基板との界面に至る全ての領域にお

いて，ほぼ同じ強度で検出されている． 

Fig.3 (a)はアニール処理無しの試料をイオン加速

電圧 3.0 kVのスパッタリング条件で測定したときの

オージェデプスプロファイルである．Fig. 3(a)が示

すように，B の分布は，CoFeB 層の中心部で濃度が

高く対称的で Co の分布と酷似したプロファイルで

ある．これは Fig.2 (a)に示す低イオン加速電圧 0.5 

kV で測定した結果と同様である．ただし，Fig. 3(a)

が示すように，高イオン加速電圧 3.0 kV での B は

Fig. 2(a)のそれに比べて，FeNi 層と Si 基板の界面付

近まで分布するブロードな形状であることがわかる．

また，最大強度を 100%強度として Co LMM デプス

プロファイルから読み取った深さ分解能は 2.5 nm

であった．Fig. 3(b)はアニール処理有りの試料をイ

オン加速電圧 3.0 kVのスパッタリング条件で測定し

たときのオージェデプスプロファイルである．Fig. 

3(b)が示すように，B は FeNi: 5 nm 層から Si 基板と
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の界面に至る全ての領域において，ほぼ同じ強度で

検出されている． 

以上の結果より，低イオン加速電圧 0.5 kVの条件

では，FeNi: 5 nm/CoFeB: 3 nm/FeNi: 10 nm の深さ方

向組成分布を深さ分解能 1.9 nm（参考値）で定量的

に評価できることが明らかになった．高イオン加速

電圧 3.0 kV の条件では，深さ分解能は 2.5 nm（参考

値）と低下するものの，B のデプスプロファイルの

対称性は崩れておらず積層構造を定量的に評価でき

る．なお，Fig. 3(a)のデプスプロファイルにおいて

FeNi層と Si 基板の界面付近までBが若干検出され

ているのは，高イオン加速電圧 3.0 kVでスパッタし

た際のアトミックミキシングの影響により深さ分解

能以上に微量の B が拡散したためと推察される．

また，アニール処理有りの試料については，Fig. 

2(b)および Fig. 3(b)が示すように全ての層に B がほ

ぼ均一に熱拡散していると考えられる． 

一般に，低イオン加速電圧で試料表面からのイオ

ン入射角度が小さいほどスパッタリングレートは遅

く，イオン加速電圧 0.5 kVの平均スパッタリングレ

ートは 0.2 nm/minである．このスパッタ条件は，深

さ分解能としては優れているが測定に長時間を要す

るため実用面では問題がある．一方，本検討におけ

る高イオン加速電圧 3.0 kVの平均スパッタリングレ

ートは 0.5 nm/min が得られている．したがって，

Fig. 3(a), (b)のイオン加速電圧 3.0 kV のデプスプロ

ファイルは，Fig. 2(a), (b)のイオン加速電圧 0.5 kV

のそれに比べて深さ分解能は少し劣るが，短時間で

多層薄膜の主要成分の構造を定量的に判断する上で

は活用できる測定条件と考えられる． 

 

3.2 APT による測定結果 

Fig. 4(a)はアニール処理無しの試料を測定したと

きの APT 一次元濃度プロファイルである．Fig.4 (a)

が示すように，Bの分布はCoFeB層中においては濃

度が高いプロファイルの中心部が FeNi: 10 nm 層に

近い側に位置しており，B の一次元濃度プロファイ

ルの対称性が歪んでいる．また，FeNi: 10 nm 層中

と FeNi: 10 nm層と Si 基板の界面にかけて B が検出

されており，特に界面においてBの濃度が高い傾向

   
Fig. 2. (a) AES depth profile of the unannealed sample measured with the argon ion energy of 0.5 kV. 

(b) AES depth profile of the annealed sample measured with the argon ion energy of 0.5 kV.  

 

   
Fig. 3. (a) AES depth profile of the unannealed sample measured with the argon ion energy of 3.0 kV. 

(b) AES depth profile of the annealed sample measured with the argon ion energy of 3.0 kV.  
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にある．Fig. 4(b)はアニール処理有りの試料を測定

したときの APT 一次元濃度プロファイルである．

Fig. 4(b)が示すように，B は FeNi: 5 nm/CoFeB: 

3 nm/FeNi: 10 nm の全ての範囲で検出されている．

特に，FeNi: 10 nm 層と Si 基板の界面で B の濃度が

高い分布を示している． 

測定した FeNi: 5 nm/CoFeB: 3 nm/FeNi: 10 nm多層

薄膜中の B は，設計構造としては CoFeB: 3 nm層に

のみ存在する．そして，オージェ深さ方向分析で設

計通りの構造を反映したデプスプロファイルが得ら

れた．従って，Fig. 4(a)の APT 一次元濃度プロファ

イルで，アニール処理無しの B のプロファイルが

CoFeB 層中において FeNi: 10 nm 層に近い側に位置

し対称性が歪んでいたこと，ならびに FeNi: 10 nm

層中と FeNi: 10 nm層と Si 基板の界面にかけて B が

検出されたという設計構造に無い結果は，APT測定

によるアーティファクトの可能性がある． 

本検討で用いた多層薄膜を構成する元素の電界蒸

発値を Table 1 に示す．久保田らによれば APT 測定

において電界蒸発のしきい値の高い元素が遅れて検

出されることが示されている[12-14]．従って，APT

一次元濃度プロファイルにおいて CoFeB 層内の B

の非対称な分布や FeNi 層の B の存在は，電界蒸発

のしきい値の高いBが遅れて検出されることで説明

される．Si基板の界面でBの濃度が高くなる結果に

ついては，Si 基板上に電界蒸発しにくい Si の酸化

層が存在することによって，それまで遅れて電界蒸

発していたBがSiO2より先に電界蒸発したことで，

この深さにおいてまとまってBが検出されたと考え

られる．AES では見られず APT にのみ見られる特

徴的なBの深さ分布は，APTの測定によるアーティ

ファクトによるものと考えることができる． 

 

4. まとめ 

極低角度入射ビームを用いたオージェ深さ方向分

析により低いイオン加速電圧 0.5 kVと高いイオン加

速電圧 3.0 kV のスパッタ条件で FeNi: 5 nm/CoFeB: 

3 nm/FeNi :10 nm 多層薄膜の分析を行った．それら

の結果と APT により得られた濃度プロファイルを

比較した．その結果，以下のことを明らかにした． 

(1)イオン加速電圧 0.5 kV のスパッタ条件は，多層

薄膜の構造を反映したオージェデプスプロファイル

が得られると考えられる． 

(2)イオン加速電圧 3.0 kV のデプスプロファイルは，

0.5 kV のそれに比べて深さ分解能は少し劣るが，こ

のスパッタ条件は短時間で多層薄膜が持つ本来の対

称的な構造を定量的に評価できると考えられる． 

(3)APT 一次元濃度プロファイルでは，多層薄膜の

対称的な構造と異なる非対称なアーティファクト構

造が見られることがわかった．この要因は電界蒸発

のしきい値の高いBが遅れて検出されるためと考え

られる． 
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査読コメント，質疑応答 

査読者 1．堤 健一（日本電子） 

 

[査読者 1-1] 

いくつか論点の根拠となるデータの提示をお願い

したい． 

薄膜構造をどのようにして確認したか（TEM 写真

添付など）？ 

 

[著者] 

弊論文につきまして，貴重なご意見をいただきま

して誠にありがとうございます． 

TEM により薄膜構造を確認していますが，TEM

写真の掲載が不可のため，現状のままでお願いいた

します． 

 

[査読者 1-2] 

実験条件をわかりやすく図示してほしい． 

 

[著者] 

Fig. 1 を追加しました．その説明文を 2.2.1 に追

記しました． 

 

[査読者 1-3] 

アブストラクトの英文を修正してほしい． 

 

[著者] 

分析法の英文名：the grazing angled Ar ion beam 

sputtering method のご提案ありがとうございます．

既報（JSA Vol.24 No.3 p.192）で the glancing-angle Ar 

ion beam sputtering method としており，統一したい

と思います． 

 

[査読者 1-4] 

電界蒸発のしきい値を示してほしい． 

 

[著者] 

Table 1 を追加し，本検討で用いた多層薄膜を構

成する元素の電界蒸発値を示しました．  

  

[査読者 1-5] 

実験データを測定時間ではなくエッチングレート

で説明してほしい．また，Fig.2 (a) と (b) のエッ

チングレートが異なる理由について説明してほし

い．  
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[著者] 

本検討におけるイオン入射角７°の極低角度入射

下のスパッタ条件は，最大スパッタ収率を示す付近

の角度に相当し，スパッタ収率がイオン入射角に非

常に敏感なスパッタ条件です．そのため，試料のセ

ッティングや試料ステージの回転精度など試料位置

調整に関係する要因のわずかなズレがイオン入射角

度の再現性に影響を与えるため，Fig. 2(a)と(b)のエ

ッチングレートが異なったと考えられます．したが

って，今回のデータについてエッチングレートで実

験データを説明することは現状では控えたいと考え

ます．本計測法は深さ分解能に優れた計測が可能で

すが，エッチングレートの再現性については課題が

あると考えております． 

 

査読者 2．西田 憲二（電力中央研究所） 

前報で本手法の威力は既に報告されていますが，

APTで苦手な対象であっても正確に分析できる手法

として本報も非常に有用な論文と思います．また，

分析時間短縮の試みもされており実用分析法として

の手助けになると考えられます． 

多層薄膜の深さ方向分布を調べる目的で本手法を

適用するとしながら，本手法で得られる深さ方向元

素分布の確からしさを多層薄膜の設計構造に委ねる，

という論理矛盾があります．少しの文章の表現を修

正することで対処可能と思われますので，改訂の後

に掲載可と判断します． 

 

[査読者 2-1] 

はじめにで，低いイオン加速電圧 0.5 kVと高いイ

オン加速電圧 3.0 kVのスパッタ条件で，異なるイオ

ンエネルギーを用いる理由が述べられていない．深

さ分解能と分析時間についての説明が必要． 

 

[著者] 

ご指摘の内容を反映するため，次の文章に修正し

ました． 

「そこで，極低角度入射ビームオージェ深さ方向分

析により高深さ分解能での測定が期待できる低イオ

ン加速電圧 0.5 kVと速いスパッタリングレートで分

析時間の短縮が期待できる高イオン加速電圧 3.0 kV

のスパッタ条件で」 

 

[査読者 2-2] 

試料について，アニールの目的が述べられていな

い． 

 

[著者] 

“B の拡散を起こすため”を追記しました． 

 

[査読者 2-3] 

イオン加速電圧 0.5 kV では約 17 時間，イオン加

速電圧 3.0 kVでは約 3時間半である．スパッタ時間

は 40 分と 80 分であり，測定時間に 2 倍以上の差が

ある理由は？  

 

[著者] 

イオン加速電圧 0.5 kV は 30 秒スパッタ間隔，イ

オン加速電圧 3.0 kV は 60 秒スパッタ間隔で測定し

ており，測定時間に 2 倍以上の差が生じました．な

お，短時間測定の説明を測定時間ではなくエッチン

グレートで説明し，次の文章に修正しました． 

「一般に，低イオン加速電圧で試料表面からのイオ

ン入射角度が小さいほどスパッタリングレートは遅

く，本検討におけるイオン加速電圧 0.5 kV の平均

スパッタリングレートは 0.2 nm/min である．この

スパッタ条件は，深さ分解能としては優れているが

測定に長時間を要するため実用面では問題がある．

一方，本検討における高イオン加速電圧 3.0 kV の

平均スパッタリングレートは 0.5 nm/min が得られ

ている．したがって，イオン加速電圧 3.0 kVのスパ

ッタ条件は，イオン加速電圧 0.5 kVのそれに比べて

深さ分解能は少し劣るが，短時間で多層薄膜の主要

成分の構造を定量的に判断する上では活用できる測

定条件と考えられる．」 

 

[査読者 2-4] 

設計構造が実際の試料で成り立っていることは 3．

1 で述べたようにここまでの表現は言わない方がよ

い． 

 

[著者] 

削除しました． 


